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(54) Title: THIN, FINE PORED METAL LAYER 

(54) Bezeichnung: DONNE, FEINPORIGE METALLSCHICHT 

(57) Abstract 



The invention relates 
to a metal layer with 
open porosity and with a 
maximum thickness of 500 
pm, whereby the diameter 
of the through pores is 
at most a twelfth of the 
thickness of the layer. In 
order to produce a metal 
layer with open porosity, a 
suspension containing metal 
powder, dispersant as well 
as substances for adjusting 
the viscosity is deposited 
in layers on a support, dried 
and then sintered. The 
thickness of the suspension 
layer deposited on the 
support must be such that 
the thickness of the metal 
layer after sintering is 
at least three times the 
diameter of the metal 
powder. 




< 500 Mm 



(57) Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft cine Metallschicht mit offener Porositat sowie mit einer Schichtdicke von maximal 500 pm, wobei der 
Durchmesser der durchgehenden Poren maximal ein Zwolftel der Schichtdicke betragt. Zur Herstellung der Metallschicht mit offener 
Porositat wind eine Suspension, die Metallpulver, Dispergator sowie Substanzen zur Anpassung der Viskositat aufweist, auf einen Trager 
schichtformig aufgebracht, getrocknet und anschlieBend gesintert Die Schichtdicke der auf den TrSger aufgebrachten Suspension ist dabei 
so zu wahlen, daB die Schichtdicke der Metallschicht nach der Sinterung wenigstens dreimal so dick wie der Pulverdurchmesser des 
Metallpulvers ist. 
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Beschreibung 
Dunne, feinporige Metallschicht 



Die Erfindung betrifft eine Metallschicht mit offener 
Porositat . 

Bekannt sind aus Gewebe und Vlies bestehende porose Me- 
tallschichten der eingangs genannten Art, die insbeson- 
5 dere als Filter eingesetzt werden. 

Bei Filtern sind kleine Schichtdicken anzustreben, urn 
unerwunschte Strdmungswiderstande zu minimieren. Es 
gibt ca. 100 /im dunne, aus Gewebe bestehende metalli- 
sche Filter, die dann allerdings nachteilhaft verhalt- 
10 nismaSig groSe Poren aufweisen. Auch mussen zur Her- 

stellung entsprechend dunne und daher teure Drahte ver- 
wendet werden. Die hieraus hergestellten Gewebe sind 
folglich ebenfalls entsprechend teuer. 

Wird ein metallisches Vlies eingesetzt, so konnen zwar 
15 kleine PorengroSen im Mikrometerbereich erzielt werden 

Dann betragt die Vliesdicke jedoch wenigstens einen 
halben Millimeter. Die Schichtdicken der vorgenannten 
Vliese konnen. ferner nicht sehr genau gefertigt werden 
VerhaltnismaSig groSe Toleranzen mussen hingenommen 
20 werden. 

Alternativ zum Metall werden u. a. Keramiken und Kunst 
stoffe als Filtermaterialien verwendet. Keramische Fil 
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ter sind jedoch ebenfalls relativ dick, und es tritt 
ein entsprechend groSer Strdmungs wider stand auf . Auch 
ist die Duktilitat nicht gewahrleistet . Fur viele Ein- 
satzzwecke stellt des weiteren die Sprodigkeit des ke- 
5 ramischen Werkstoffs einen Nachteil dar. 

Wird Kunststoff als Filtermaterial eingesetzt, so sind 
keine erhohten Betriebstemperaturen moglich. Fur einige 
Anwendungszwecke stellt Kunststoff kein geeignetes Fil- 
termaterial dar, da dieser nicht den Anf orderungen ent- 
10 sprechend sterilisiert werden kann, die z. B. im medi- 

zinischen oder im Lebensmittelbereich erforderlich 
sind. Die Wiedereinsetzbarkeit des Filters ist in die- 
sen Fallen nicht moglich. 

Aufgabe der Erfindung ist die Herstellung einer tempe- 
15 raturbestandigen, sterilisierbaren, einfach und repro- 

duzierbar herzustellenden Metallschicht mit durchgehen- 
der Porositat, die duktil, mechanisch stabil und ela- 
stisch ist und bei der - sofern sie als Filter einge- 
setzt wird - geringe Strdmungsdruckverluste auftreten. 
20 Ferner sollen Mikrof iltrationsauf gaben mit der Metall- 

schicht wahrgenommen werden konnen. 

Die Aufgabe der Erfindung wird durch eine maximal 
500 ^m dicke Metallschicht, mit anderen Worten durch 
eine Metallfolie gelost, die einen effektiven Poren- 
25 durchmesser aufweist, der bis zu einem Zwolftel, vor- 

zugsweise bis zu einem Funfzehntel der Schichtdicke der 
Metallschicht betragt . Als Poren sind hier die Kanale 
zu verstehen, die die durch die Schicht hindurchgehende 
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offene Porositat erzeugen. Gelegentliche ^Hohlraume" 
aufgrund von Inhomogenitaten stellen keine Poren im 
Sinne des Anspruchs dar. 

Die vorgenannten Hohlraume aufgrund von Inhomogenitaten 
5 spielen erf ahrungsgemaS keine Rolle, wenn die Schicht - 

dicke einer erf indungsgemaS aus Partikeln bzw. aus Pul- 
ver hergestellten porosen Schicht wenigstens dreimal 
groSer als der mittlere Partikeldurchmesser ist. Wird 
die anspruchsgemaSe Schicht aus Partikeln oder Pulvern 
10 erf indungsgemaS hergestellt, so betragt der effektive 

Porendurchmesser insbesondere bis zu einem Viertel # 
vorzugsweise bis zu einem Fiinftel des mittleren Parti - 
kel- bzw. Pulverkornerdurchmessers des eingesetzten 
Pulvers . 

15 Liegt beispielsweise eine 500 /xm dicken Metallschicht 

vor, so betragt die effektive GroSe der Poren, die die 
durchgehende (offene) Porositat bewirken, bis zu 
500/12 mm, also bis zu ca. 40 |im. Anders ausgedriickt 
bedeutet dies, daS Substanzen kleiner als ca. 4 0 /zm 

20 sein miissen, urn die Metallschicht passieren zu konnen. 

Wurde eine Metallschicht aus Pulvern der GroSe 50 fim 
erf indungsgemaS hergestellt, so sollte die Schichtdicke 
wenigstens dreimal so dick wie der Pulverdurchmesser , 
also wenigstens 150 fim betragen, urn auf Inhomogenitaten 
25 des Materials zuruckzufuhrende Hohlraumprobleme zuver- 

lassig zu vermeiden. Der effektive Porendurchmesser der 
Schicht betragt dann regelmaSig bis zu 50/4 fim 
(3*50/12 /im) , vorzugsweise bis zu 50/5 /xm (3*50/15 fim) . 
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In einer vorteilhaf ten Ausgestaltung der Erfindung be- 
tragt die Schichtdicke der Metallf olie maximal 100 ^im, 
vorzugsweise nicht mehr als 50 Jim. Die effektive Poren 
groSe im vorgenannten Sinne betragt in alien Fallen ma 
5 ximal 1/12 der Schichtdicke . 

Das Metall erlaubt erhohte Temperaturen, verhalt sich 
duktil, mechanisch stabil und ist elastisch. Dariiber 
hinaus ist das Material problemlos sterilisierbar . Die 
Schichtdicke der Schicht bzw. Folie kann im Vergleich 
10 zu einem Vlies oder einem Gewebe in engen Toleranzgren 

zen hergestellt werden. Auch ist die Herstellung insbe 
sondere im Vergleich zu einem Gewebe kostengunstig. 

Die Schicht besteht vorzugsweise aus Metallen, die sin 
terfahig sind. Metalle, die diese Eigenschaft im Sinne 

15 des Anspruchs aufweisen, bilden wahrend eines Sinte- 

rungsprozesses Sinterbrucken zwischen einzelnen metal - 
lischen Pulverkornern. Stahl, Edelstahl, Bronze und 
Nickel bilden Sinterbrucken im vorgenannten Sinne. 
Diese lassen sich besser als Reaktivmetalle wie Alumi- 

20 nium und Titan sintern. 

Die anspruchsgemaSe Metallschicht kann durch das aus 
dem keramischen Bereich bekannte FoliengieSen herge- 
stellt werden. Hierfur wird zunachst ein Giefischlicker 
mit anderen Worten eine Suspension bereitgestellt . Der 
25 Schlicker weist Metallpulver auf . Der mittlere Durch- 

messer des Metallpulvers ist kleiner als ein Drittel 
der herzustellenden Schichtdicke zu wahlen. 
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Das genannte Verhaltnis von Metallpulver zur Schicht - 
dicke stellt sicher, daS die Schicht aus mehreren Lagen 
Pulverkornern besteht. So werden durch die Schicht hin- 
durchgehende „L6cher" vermieden, die erheblich groSer 
5 als die gewunschte effektive PorengroSe sind. Je mehr 

Lagen Pulver moglich sind, desto zuverlassiger treten 
keine „hindurchgehenden Locher" auf . 

Nachteilhaf t nimmt mit der Anzahl der Pulverlagen der 
Stromungswiderstand zu. Nach derzeitigem Kenntnisstand 
10 sollte eine Metallschicht daher bevorzugt aus 5 bis 10 

Pulverlagen aufgebaut sein. 

Der Schlicker besteht neben dem Pulver aus einem L.6- 
sungsmittel, Dispergator, Binder und erf orderlichen- 
falls aus einer Substanz zur Anpassung der Viskositat 
15 des Schlickers an eine eingesetzte GieS- oder Spruhvor- 

richtung. 

Je dunner beispielsweise der AusguSschlitz bei einer 
verwendeten GieSvorrichtung ist, desto dunnf liissiger 
muS der Schlicker sein. Diese Anpassung erfolgt im Be- 
20 darfsfall durch die Substanz zur Anpassung der Viskosi- 

tat. 

Als Losungsmittel eignet sich insbesondere Isopropanol, 
aber auch Toluol, Wasser etc.. Als Dispergator kann 
Phtalsaurebis- (2' ethylhexylester) eingesetzt werden. 
25 Als Binder eignet sich beispielsweise Polyvinylbutyral . 

Als Substanz zur Anpassung der Viskositat an apparative 
Gegebenheiten kann Fischol verwendet werden. 
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Bei der Auswahl des Schlickers ist darauf zu achten, 
dafi die nachfolgende Sinterung moglichst wenig behin- 
dert wird. Kohlenstoff, Sauerstoff oder Stickstoff dur- 
fen im Sinterprodukt daher in nicht zu hohen Konzentra- 
5 tionen auftreten. Oxid- , Carbid- , Nitridbildungen sind 

wahrend der Sinterung zu vermeiden. Der Schlicker 
sollte also aus Substanzen bestehen, die zwecks Einhal- 
tung der vorgenannten Anf orderungen thermisch leicht 
zersetzbar sind. 

10 Soil eine freitragende Schicht hergestellt werden, so 

enthalt der Schlicker vorzug'sweise noch ein Trennmittel 
wie Polyethylenglykol . Das Trennmittel bewirkt, daS 
eine getrocknete, aus dem Schlicker hergestellte 
Schicht von einem Trager ausreichend komplikationslos 

15 gelost werden kann. 

Der Schlicker wird auf einen Trager schicht formig auf- 
getragen. Als Trager eignet sich z. B . eine Kunststoff- 
oder Metallfolie. 

Der Schlicker wird getrocknet und vom Trager abgezogen, 
20 bzw. abgelost, falls eine freitragende Metallschicht 

hergestellt werden soil. AnschlieSend wird dieser Griin- 
ling gesintert. 

Alternativ kann die anspruchsgemaSe , porose Metallfolie 
mittels des aus DE 41 20 706 bekannten Spray-Verf ahrens 
25 aus der Suspension, also aus dem Schlicker hergestellt 

werden , 

Die Schicht kann in einem vorteilhaf ten weiteren Ver- 
f ahrensschritt durch Walzen kalibriert werden. Auf 



WO 98/48077 



PCTYDE98/00594 



diese Weise wurde beispielsweise eine 117 \im dicke Fo- 
lie auf exakt 100 jxm Dicke gewalzt. Die Metallschicht 
kann so hinsichtlich ihrer Dicke reproduzierbar herge- 
stellt werden. 

5 Alternativ laSt sich mittels Walzens die PorengroSe de- 

finiert verkleinern. Es kann so eine definierte Poren- 
groSe reproduzierbar hergestellt werden. Der Stromungs- 
widerstand bzw. die Durchf luSrate ist folglich bei der 
verfahrensgemaS hergestellten Schicht kalibrierbar . 

10 Die anspruchsgemaSe Schicht kann als Filter, zu Schall- 

schutzzwecken oder bei Flammenruckschlagsperren einge- 
setzt werden. 

In einer weiteren Ausgestaltung der Erf indung ist die 
Schicht fest mit der Innenwand eines Rohres verbunden. 
15 Das Rohr ist durchgehend pords, wenn es als Filter ein- 

gesetzt werden soil. Die effektive PorengroSe im Rohr 
ist dann vorzugsweise groSer als die der metallischen 
Schicht, urn zu geringen Stromungswiderstanden zu gelan- 
gen. Das Rohr fungiert dann also als Trager. 

20 Weist ein solches Rohr keine durchgehenden Poren auf, 

so kann die metallische Schicht z. B. als Katalysator 
oder zur Erzeugung einer turbulenten Stromung im Rohr 
dienen. 

Zur Herstellung eines solchen Rohres mit poroser Innen- 
25 schicht wird z. B. zunachst eine Suspension (Schlicker) 

wie in DE 41 20 706 hergestellt. Diese Suspension wird 
dosiert in ein rotierendes, je nach Anwendungszweck po- 
roses Rohr eingespeist. Durch Rotation des Rohres wird 
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die Suspension gleichmafiig und schichtf ormig auf der 
Innenwand abgeschieden. Wahrend des Rotationsvorgangs 
trocknet die Suspension. 1st die gewunschte Schicht- 
dicke erreicht, so wird die Zufuhr der Suspension ge- 
5 stoppt. Sobald der Trocknungsvorgang beendet ist # wird 

die Rotation beendet. AnschlieSend wird das Rohr mit 
der getrockneten Suspension, also mit dem Grunling 
gesintert. 

In einer vorteilhaf ten Ausf uhrungsf orm des vorgenannten 
10 Herstellungsverf ahrens wird im Falle eines pordsen Roh- 

res dieses von auiSen abgedichtet. So wird verhindert, 
daS Suspension im UbermaS in die Poren des Rohres ein- 
dringen kann, wenn diese groSer als der Pulverdurchmes- 
ser sind. 

15 In einer weiteren vorteilhaf ten Ausf uhrungsf orm des 

Verfahrens wird die Suspension mittels eines Rohrchens 
in das Rohr mit der offenen Porositat eingespeist. Das 
Rohrchen wird definiert in dem Rohr bewegt. Auf diese 
Weise wird eine gleichmaSige Verteilung der Suspension 

20 im Rohr sichergestellt . 

In einer alternativen Ausf uhrungsf orm des Verfahrens 
wird ein Spriihkopf in das Rohr eingefiihrt. Der Spruh- 
kopf oder das Rohr rotiert. Auf diese Weise werden die 
Innenwande des Rohrs bespruht. Dieses Verfahren ent- 
25 spricht dem aus DE 41 20 706 bekannten Spray-Verf ahren. 

Es wird insbesondere bei Rohren mit einem Innendurch- 
messer von mehr als 50 mm eingesetzt. 
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In der Figur wird ausschnittsweise ein Rohrwand 2 mit 
offener Porositat im Querschnitt gezeigt, auf der ver- 
fahrensgemaS eine Metallschicht 1 als Innenbeschichtung 
aufgebracht worden ist. Die Innenbeschichtung ist in 
5 der aus der Figur ersicht lichen Weise maximal 500 /xm 

dick. 

Die Erfindung wird anhand der nachfolgenden Beispiele 
naher erlautert . 

Fur die Herstellungsart „FoliengieSen" wird ein Schlik- 
10 ker mit f olgenden Bestandteilen hergestellt : 

Einwaage von 100 g Edelstahlpulver , mittlerer Pulver- 
durchmesser < 16 \xm 



14,4 g Toluol 26 Gew.-% 

15 Isopropanol 3 Gew.-% 

Methylethylketon 1 Gew.-% 



0,56 g Polyvinylbutyral 98 

20 1,0 g Polyethylenglykol - 400 

1,0 g Phtalsaurebis - (2 ethylhexylester) 

Die Einwaage wird 2-2,5 h gemischt, z.B. im Taumelmi- 
scher und dann unmittelbar auf einer FoliengieSbank 
ausgegossen auf Dicken von z.B. 60 /im, 120 /xm oder dik- 
25 ker (erprobt bis 400 /zm) . 
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Nach dem Trocknen (ca. 3 h) und Abziehen der Schicht 
folgt der SinterprozeG. Hier wurden Sinterungen bei 
950° C fiir 1-3 Stunden in Vakuum (< 10" 2 mbar) , Argon 
oder Argon + 4 Vol.-% Wasserstoff in einem Rohrofen 
5 durchgef iihrt . Das Produkt ist eine flexible, porose Me- 

tallfolie mit einer relativen Dichte zwischen 55 % und 
6 9 %. Das Porenmaximum liegt bei dem genannten Pulver 
bei einem Durchmesser von ca. 5-7 /im. 

Fiir eine Herstellung mittels des aus DE 41 20 706 be- 
10 kannten Spray-Verf ahrens wird zunachst die Spritzsus- 

pension durch Mischung von Binderlosung und Pulver im 
Verhaltnis 2 : 1 (Vol. Anteile) hergestellt. Als Bin- 
derlosung wurde eine 9%ige (Gew.-%) Schellack-Ethanol- 
losung verwendet und als Metallpulver ein gasverdustes 
15 Edelstahlpulver 316 L mit einem Korndurchmesser < 16 

/im. 

Nach ca. 8 h Homogenisierung im Taumelmischer kann die 
Suspension unmittelbar in einer geeigneten Anlage ver- 
spritzt werden. 

20 Das geschieht durch Aufspritzen von 50 - 200 fivci dicken 

Schichten auf Polyethylen-Folien (PE-HD 0 # 2 mm). 

Nach Antrocknen (5-10 min) wird die gewunschte Folien- 
form mit einem Stanz- oder Schneidewerkzeug ausge- 
schnitten: hier 0 93 mm mit Stanzwerkzeug. Nach 1-2 
25 Stunden Trockenzeit (hier 2 h) wird die PE-Folie von 

der Griinfolie abgezogen. Die Sinterung wurde bei 950°C, 
1 Stunde im Vakuum durchgef iihrt . Das Produkt hat eine 
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. relative Dichte von 63% und ein Porenmaximum bei ca. 6 
/zm. 

Fur eine Innenbeschichtung von porosen Tragerrohren 
wurde als Pulverwerkstof f Edelstahl 316 L, 0 Pu ivericdrner < 
5 5 fim eingesetzt. Die Binderlosung ist eine 9%ige Schel- 

lacklosung (Schellack-Ethanol) . Die Spritzsuspension 
besteht aus einer Mischung aus Pulver und Binderlosung 
im Verhaltnis 1:2. 

Pulver und Binderlosung werden 8 Stunden im Taumelmi- 
10 scher homogenisiert . Zur Innenbeschichtung wird das zu 

beschichtende Rohr (hier 0 ± = 15 mm, Lange =400 mm) in 
Rotation versetzt (hier ca. 60 Umdrehungen/min) und 
liber einen mit konstanter Geschwindigkeit verfahrbaren 
Dosierkopf (0 3 mm) Suspension in das Rohr eindosiert . 
15 Nach ca. 5 miniitiger Trockenzeit wird das Rohr in den 

Sinterofen eingesetzt und bei 950° C, 1 Stunde lang im 
Vakuum gesintert. Innenbeschichtungen mit Porositaten 
zwischen 3 0 und 50% wurden so in einem Dickebereich 
zwischen 20 und 300 fim hergestellt. 
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Patentanspruche 



1. Metallschicht mit offener Porositat, mit einer 
Schichtdicke von maximal 500 /xm, wobei der effektive 
Durchmesser der durchgehenden Poren maximal ein 
Zwolftel der Schichtdicke betragt. 

5 

2. Metallschicht nach vorhergehendem Anspruch, beste- 
hend aus einem sinterf ahigen Metall und zwar insbe- 
sondere aus Stahl, Edelstahl, Bronze oder Nickel. 

10 3 . Metallschicht nach einem der vorhergehenden Anspru- 

che, die als Innenwand eines Rohres mit einer oder 
ohne eine offene Porositat ausgestaltet ist. 

4 . Verf ahren zur Herstellung einer Metallschicht mit 
15 offener Porositat, indem eine Suspension, die Me- 

tallpulver, Dispergator sowie Substanzen zur Anpas- 
sung der Viskositat aufweist, auf einen Trager 
schichtformig aufgebracht, hierauf getrocknet und 
anschliefiend gesintert wird, wobei die Schichtdicke 
20 der auf den Trager auf gebrachten Suspension so ge- 

wahlt worden ist, daS die Schichtdicke der Metall- 
schicht nach der Sinterung wenigstens dreimal so 
dick wie der mittlere Pulverdurchmesser des Metall - 
pulvers ist . 



25 
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5. Verfahren zur Herstellung einer Metallschicht mit 
offener Porositat nach vorhergehenciem Verf ahrensan- 
spruch, bei dem die getrocknete metallische Schicht 
vor der Sinterung vom Trager abgezogen wird. 

5 

6. Verfahren zur Herstellung einer Metallschicht mit 
offener Porositat nach einem der vorhergehenden Ver- 
fahrensanspruche, bei dem die gesinterte Metall- 
schicht gewalzt wird. 

10 

7. Verfahren zur Herstellung einer Metallschicht mit 
offener Porositat nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, bei dem als Trager die Innenwand eines Roh- 
res mit offener Porositat eingesetzt wird. 

15 

8. Verfahren zur Herstellung einer Metallschicht mit 
offener Porositat nach vorhergehendem Anspruch, bei 
dem das Rohr wahrend der Auftragung und Trocknung 
der Suspension rotiert. 

20 

9. Verfahren zur Herstellung einer Metallschicht mit 
offener Porositat nach einem der beiden vorhergehen- 
den Anspruche, bei dem die Aufienwand des porosen 
Rohres durch ein Dichtmittel bis zur Trocknung der 

25 Suspension abgedichtet ist. 
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